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INFLUENCIA DA SOLIDIFICACAO DIRECIONAL NAS PROPRIEDADES
MECANICAS DE UMA LIGA Cu-Al-Be-Nb-Ni COM MEMORIA DE FORMA.

RESUMO

Ha alguns anos, as ligas com Efeito Memoria de Forma (EMF) vem sendo
corriqueiramente estudadas, uma vez que, 0s materiais com tais propriedades, apresentam uma
ampla faixa de possiveis aplicac6es, devido a alta capacidade de recuperacdo da sua geometria
pré-estabelecida, depois de serem expostos a um determinado ciclo térmico, sendo assim
qualificados como materiais funcionais ndo-convencionais. Nessa ldgica, o presente trabalho
objetiva analisar as propriedades termomecanicas da liga com efeito memdria de forma de
composicao nominal: Cu-11,8%Al-0,58%Be-0,5Nb-0,27Ni (% em peso), através de ensaios de
ultramicrodureza nos angulos de 0° 30° 60° e 90° usando como referéncia a direcdo de
solidificacdo do grdo colunar, afim de se obter conhecimento anisotropicos dessa liga. Diante
disso, compreende-se que as ligas com efeito memoria de forma possuem uma grande atracao
comercial, pois trata-se de um material que na pratica, absorve e amortece energia. Nessa
perspectiva, o estudo realizado justifica-se pela pesquisa de um caminho tecnolégico diferente
para a elaboragdo da liga com efeito memdria de forma Cu-Al-Be-Nb-Ni, com a pretensdo de
aperfeicoar as propriedades termomecéanicas desta liga, podendo assim, aumentar o0 seu campo
de aplicacdo. Como direcionamento teérico, foi tomado como base autores que desenvolvem
pesquisas na area e dedicam-se a estudos acerca do nosso objeto de estudo. 1sso posto, convém
ressaltar que a liga foi fundida, homogeneizada durante 12h a 850°C e usinada via eletroeroséo
a fio. Posteriormente, os corpos de prova foram temperados em agua a temperatura ambiente,
e em seguida esses foram analisados via microscopia Optica, analise calorimétrica diferencial
de varredura (DSC) e indentacdo instrumentada. A partir dos ensaios realizados, tornou-se
possivel observar que, em funcdo da direcdo de solidificacdo, a liga Cu-Al-Be-Nb-Ni
apresentou um comportamento anisotropico para suas propriedades mecanicas. Constatou-se
ainda, uma relevante distingdo de comportamentos da superelasticidade e da profundidade
remanescente da liga. Os ensaios ainda permitiram-nos perceber que o comportamento do
modulo de elasticidade, em relacéo a direcéo de solidificacdo, € semelhante ao apresentado pela
superelasticidade. No que se refere & aplicacdo da carga e a direcédo de solidificacéo, verificou-
se 0 aumento e diminuicdo da dureza DHV-1 quando angulos variam em determinados
intervalos. Posteriormente, 0s ensaios denunciaram que com o aumento da velocidade de
indentacdo e do numero de ciclos, a superelasticidade e a profundidade remanescente passam
por algumas alteracGes. Por fim, observou-se que, a medida que a carga aplicada aumenta, a
profundidade remanescente desempenha uma reacdo similar. E que, no que diz respeito a
superelasticidade, os ensaios proporcionaram uma percepcao especifica dessa propriedade.

Palavras-chaves: Efeito memdria de forma, Superelasticidade, Anisotropia, Dureza,
Deformacao residual.



INFLUENCE OF THE DIRECTIONAL SOLIDIFICATION IN THE MECHANICAL
PROPERTIES OF ONE ALLOY Cu-Al-Be-Nb-Ni WITH MEMORY OF FORM.

ABSTRACT

There are some years, the alloyes with Effect Memory of form (EMF) has been roughly
studied, since, the materials with such properties, present a wide band of possible applications,
due to high capacity of recuperation of the its pre-established geometry, after of being exposed
to a thermal cycle determined, being thus qualified as unconventional functional materials. In
the logic, the present study objective to analyze the thermomechanical properties of the alloy
with effect memory of form of nominal composition: Cu-11,8%AlI-0,58%Be-0,5Nb-0,27Ni 9%
in weight), through of tests of ultra- microhardness in the angles of 0°, 30°, 60° e 90° using as
reference the direction of solidification of the columnar grain, in order to get anisotropic
knowledges of this alloy. Facing this, it understands that the alloys with effect memory of form
have a large comercial attraction, because it treats of a material that in the practice, absorbs and
cushions energy. In this perspective, the studied accomplished it is justified by research of a
technological path different for the elaboration of the alloy with effect memory of form Cu-Al-
Be-Nb-Ni, with the pretension of improving the thermomechanical properties of this alloy,
being able thus, to increase the field of application. As theoretical targeting, it was taken as
base, authors that developed researches in the area and dedicate the studies about of the our
object of study. This citing, should be emphasize that the alloy was fused, homogenized during
12h to 850°C and machined via electroerosion to wire. Posteriorly, the proof bodies were
temperate in water to room temperature, and in followed these were analyzed via optical
microscopy, scanning differential calorimetric analysis (DSC) and instrumented indentation.
From of the accomplished tests, it became possible to observe that, in fuction of the
solidification direction, the Cu-Al-Be-Nb-Ni alloy presented a anisotropic behavior for their
mechanical properties. It verified yet, a relevant distiction of behaviors of the superelasticity
and of the remaining depth of the alloy. The tests yet allowed us to realize that the behavior of
the modulus of elasticity, in relation to solidification direction, it is similar to presented by
superlasticity. Regarding to application of the load and solidification direction, it was verified
the increase and decrease of the hardness DHV-1 when angles varies in determined intervals.
Posteriorly, the tests denounced that with the increase of the indentation speed and number of
cycles, the superlaticity and the remaining depth pass by some changes. Lastly, it was observed
that, as measure that the applied load increaase, the remaining depth plays a similar reaction.
And that, concerning superlasticiy, the tests provided a specific perception of this property.

Keywords: Effect memory of form, Superlasticity, Anisotropy, Hardness, Residual
deformation.
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CAPITULO |

1. INTRODUCAO

Com a intens&o de otimizar as propriedades termomecénicas as ligas sujeitas ao efeito
memoria de forma (EMF), ou em denominagdo inglesa, Shape Memory Alloy (SMA), vém
sendo amplamente estudadas. As ligas com memoria de forma (LMF) sdo termos utilizados
para caracterizar uma série de materiais metalicos que possuem alta capacidade de recuperacédo
da sua forma previamente definida, ap6s serem submetidos a um ciclo temormecanico

apropriado.

Sendo materiais que apresentam uma larga faixa de aplicagdes potenciais baseadas em
suas propriedades termoelasticas, as ligas com EMF, podem ser consideradas como materiais
funcionais ndo-convencionais. De acordo com Mellor et al. (2009), as propriedades podem ser
entendidas como: efeito memdria de forma simples (EMFS), efeito memoria de forma
reversivel (EMFR), Pseudoelasticidade que engloba a superelasticidade e 0 comportamento tipo
borracha; e elevada capacidade de amortecimento. Segundo Suresh e Ramamurty (2007), estas
propriedades funcionais de ligas com EMF (Efeito Memoria de Forma) estdo em sua maioria

relacionadas com a transformacdo martensitica termoelastica.

Quatro séo as temperaturas de transformacao que caracterizam as ligas com EMF no
seu estado livre de tensdo: As e Af durante o aquecimento, que representam, respectivamente,
o0 inicio e o fim da transformacdo austenitica; Ms e Mf durante o resfriamento, que indicam,

simultaneamente, o inicio e o fim da transformagdo martensitica.

As aplicagOes préaticas das ligas com memoria de forma (LMF) s&o dependentes das
caracteristicas inerentes a transformacdo martensitica, tais como: temperaturas de
transformacdo de fase, da extensdo do efeito memoria de forma e da superelasticidade
(SATHISH et al., 2014). Entre as varias LMF, as ligas a base Ni-Ti se destacam, em muitas
aplicagdes praticas, por apresentarem excelentes caracteristicas de efeito memoria de forma e
superelasticidade. No entanto, devido ao elevado custo de processamento destas ligas, as ligas
com memoria de forma a base de cobre surgiram como um material promissor para diversas
aplicacdes, como material de alto amortecimento, sensores e atuadores (AGRAWAL & DUBE,
2018).
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Porém, as LMF a base de cobre produzidas por fundigdo convencional sdo bastante
frageis. Esta fragilidade esta relacionada com sua grande anisotropia eléstica e a forte
dependéncia da deformacdo de transformacdo com a orientacdo (LIU et al., 2017). Para
contornar esta limitacdo, as ligas a base de cobre sdo modificadas com adicdo de refinadores de
gréo para melhorar a ductilidade destas ligas. Em particular, as ligas Cu-Al-Be modificadas
com Nb melhoraram significativamente suas propriedades mecanicas (OLIVEIRA et al., 2010;
ALBUQUERQUE et al., 2010). No entanto, o refinamento de grdos pode melhorar até certo

ponto a ductilidade e a resisténcia a fadiga das ligas com memoria de forma (LIU et al., 2014).

Nos ultimos anos, a producdo de LMF & base de cobre via processo de solidificacéo
direcional, tem atraido o interesse de muitas pesquisas (LIU et al., 2017; LIU; HUANG; XIE,
2014; YUAN et al., 2015; FU et al. 2017; YAO et al. 2018). O desenvolvimento de uma
estrutura de grdos colunares via solidificacdo direcional, promove uma reducdo na area de
contornos de gréo e pode excluir as triplas jungdes completamente (YUAN et al., 2015). Em
torno destas juncgdes triplas a concentracao de tensdo, induzida pela transformacéo martensitica,
é elevada e a transformacdo martensitica induzida por tensdo ocorre de forma parcial e com
formacdo de vérias variantes de martensita (UELAND; SCHUH, 2013). A eliminacdo das
juncoes triplas melhora significativamente as propriedades mecéanicas, entretanto, as ligas com
grdos colunares produzidas por solidificacdo direcional apresentam uma estrutura fortemente

anisotrépica, com morfologia reta e paralela a direcdo de solidificacdo (LIU et. al., 2015).

Liu et. al. (2015) investigaram as caracteristicas da anisotropia superelastica de uma liga
Cu-Al-Mn produzida por solidificacdo direcional, através de ensaios de tracdo, e relataram que
avariacdo do angulo entre a direcéo de tragdo e a diregdo de solidificagdo provoca uma mudanga
gréfica, ficando como V para a superelasticidade, apresentando desta forma uma grande
anisotropia. Os autores atribuiram esta grande anisotropia da superelasticidade aos efeitos
combinados da orientagdo dos grdos e dos limites dos gréos, em que a influéncia dos limites

dos gréos tinha uma dependéncia 6bvia da orientacao.

Ha um interesse crescente em aplicar a técnica da nanoindentacdo para avaliar o
comportamento superelastico das ligas com memdria de forma (NI; CHENG; GUMMON,
2004, WOOD; CLYNE, 2006, PFETZING-MICKLICH et al. 2010; JUAN; NO; SCHUH,
2012; MALETTA et al., 2012). Esta técnica pode ser usada para investigar pequenos volumes
de material e, portanto, pode ser usada para estudar variacfes locais na resposta mecanica
(WOOD; CLYNE, 2006). O comportamento mecénico de ligas policristalinas Cu-Al-Be foi
investigado por Montecinos et. al. (2012) e Pfetzing-Micklich et al. (2009), via indentacdo
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instrumentada, usando um indentador do tipo Berkovich, e estimaram o mddulo de elasticidade

e dureza a partir das curvas de carga-profundidade usando o método de Oliver-Pharr.

Neste sentido, o presente trabalho teve como objetivo avaliar, através de ensaios de
indentacdo instrumentada, a influéncia da direcdo de solidificacdo no modulo de elasticidade,
dureza e superelasticidade de uma liga Cu-Al-Be-Nb-Ni produzida por solidificacao direcional.
Adicionalmente foi verificada a influéncia dos parametros de endentacdo nas propriedades

mecanica da liga.

1.2 OBJETIVOS GERAL

O presente trabalho teve como objetivo avaliar, através de ensaios de indentacdo
instrumentada, a influéncia da direcdo de solidificacdo no modulo de elasticidade, dureza e
superelasticidade de uma liga Cu-Al-Be-Nb-Ni produzida por solidificacdo direcional.
Adicionalmente foi verificada a influéncia dos pardmetros de indentacdo nas propriedades

mecénica da liga.

1.3 OBJETIVOS ESPECIFICOS

> Elaboragdo da liga Cu-11,8Al-0,58Be-0,5Nb-0,27Ni via solidificagdo

direcional.

> Caracterizacdo microestrutural da liga por microscopia otica.

> Determinacgéo das temperaturas de transformacao de fases via DSC.

> Determinagdo das propriedades mecanicas através de ensaios de endentagédo
instrumentada.

> Avaliar a influéncia da direcdo de solidificagdo nas propriedades

termomecanicas da liga.
> Avaliar a influéncia da velocidade de indentacdo, da carga aplicada e do niUmero

de ciclos de indentacéo nas propriedades mecénicas da liga.
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CAPITULO 1

2 FUNDAMENTAGCAO TEORICA

2.1 Abordagem histérica dos metais

Desde o surgimento da movimentagdo do homem na Terra, esse, tinha por objetivo
atender suas necessidades e para isso, fez-se necessario o auxilio de materiais, entdo, na pré-
historia utilizou-se aqueles que naturalmente ocorrem como a pedra, argila, madeira, 0sso, terra,
peles, por exemplo. O periodo da era do bronze foi caracterizado pelas pecas de alta liga e por
artefatos bem elaborados, quanto a idade do ferro, por ndo necessitar de técnicas elaboradas
para transformar o minério em artefatos, deu-se a producao de pecas com dureza e resisténcia
maior do que a associacdo do cobre ao arsénio e semelhante aos bronzes de alta liga
(NAVARRO, 2006). Posteriormente, no século XIX, com a era do a¢o, houve a construcdo de
ferrovias e o desenvolvimento das industrias manufatureiras, desse modo, j& no século XX, com
a descoberta do aluminio, tornou possivel a fabricacdo de transportes aéreos, assim como foi de

grande importancia para a tecnologia da informacdo, a revolucao do silicio.

Foram desenvolvidos dezenas de milhares de materiais diferentes, com caracteristicas
relativamente especificas, 0s quais atendem as necessidades da nossa moderna e
complexa sociedade; esses materiais incluem os metais, os plasticos, os vidros e as
fibras. (CALLISTER JUNIOR, 2002, p. 2).

Em concordéncia com o exposto acima, pode-se compreender que 0 homem esta sempre
estudando e desenvolvendo novos materiais que possam ajudar/melhorar o seu dia-a-dia. Dessa
forma, os materiais sélidos foram reunidos favoravelmente em trés grupos basicos: metais,
ceramicas e polimeros (CALLISTER JUNIOR; RETHWISCH, 2012). Segundo Chiaverini
(1986, p.10), “os metais consistem o mais importante grupo de materiais de construgdo, gracas
as inuameras aplica¢des nos varios campos da engenharia”. De acordo com Callister (2002,
p.79), “as propriedades mecanicas dos materiais sdo verificadas pela execu¢ao de experimentos
de laboratério cuidadosamente programados, que reproduzem o mais fielmente possivel as
condigdes de servigo”. Esses experimentos, segundo o autor, sdo coordenados por sociedades
profissionais como a ASTM (American Society for Testing and Materials) nos Estados Unidos

e a ABNT (Associacdo Brasileira de Normas Técnicas) no Brasil.

2.2 Um passeio tedrico em torno das ligas com efeito memoria de forma

Pela primeira vez, a presenca de finas estruturas cuja morfologia revela-se em aspecto

de agulhas (ou plaquetas) foi observada pelo alemé&o Adolf Martens (1850-1914), nos acos
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sujeitos ao tratamento térmico de témpera (CHIAVERINI, 1986), a partir disso a designacao

martensita passou a referenciar este tipo de estrutura.

Vale salientar que, as transformacdes martensitica (TM) ndo sdo exclusividade das ligas
ferrosas, onde foram vistas inicialmente, entretanto, estas compdem um amplo conjunto de
materiais. Olander e Scheil (1932) investigaram o fenbmeno da reversibilidade da TM que
origina 0 EMF em uma liga do sistema AuCd (GONZALEZ, 2002). Ainda pdde ser observado
pelos autores um comportamento pouco frequente desta liga ao qual nomearam

“comportamento tipo-borracha”.

Em seguida, em 1938, foi averiguado uma atuacao similar associada a transformacéo
martensitica de fase em latdo (Cuzn). Kurdyumov e Kandros (1949) definiram o conceito de
martensita termoelastica, concedendo a primeira base cinética e cristalografica para o fendbmeno
(FERNANDES, 2006).

O EMF foi demonstrado em uma liga Cu-Al-Ni por Chen (1957), enquanto a
superelasticidade para estabelecer hastes padrdo objetivando comprovar a resisténcia a
deformacdo em relacdo a um ciclo reversivel de deformacéo de 2%, identificando a primeira
aplicacdo préatica do EMF, empregada por Rachinger. Em meados de 1961, a patente priméria
foi expedida para um aparelho utilizando o EMF: em um interruptor elétrico ativado, Muldawer
e Feder usaram uma liga Au-Ag-Cd (GONZALEZ, 2002).

Buehler e colaboradores (1962), solicitados por U.S. Naval Ordenance Laboratory
(NOL), além de responsaveis por estabelecer o termo “Memoria de Foma”, encontraram o EMF
em uma liga aproximadamente equiatbmica de niquel e titanio (NiTi), sendo esta patenteada
sob o titulo de Nitinol (Ni-Ti- Naval Ordnance Laboratory), uma liga de engenharia.
(FERNANDES, 2006).

Na decada de 70, foram desenvolvidos projetos inovadores com EMF, a exemplo, a
maquina de calor rotacional de Banks (1973). Posteriormente, nas duas décadas seguintes, a
sociedade cientifica foi incitada a desenvolver pesquisas acerca do fenémeno e a determinar
uma estrutura para investigacao continuada. Sendo assim a partir dos anos 80, com objetivo

comercial, houve um consideravel interesse pelas ligas com EMF.

O EMF permanece despertando o interesse de estudiosos no mundo inteiro, objetivando
a criacdo de meios que favorecam a utilizacdo destes materiais em inimeros setores industriais.

No entanto, o preco relativamente elevado desmotiva enormemente a experimentacao. Nos dias
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que seguem, posterior a oito décadas da sua identificacdo em uma liga Au-Cd, o custo por
quilograma destas ligas tem registado uma diminuigdo ao longo dos dltimos anos, motivada

pela evolucdo das técnicas de producéo e a sua difusdo no mercado.

2.3 Estruturas Cristalinas

Inicialmente, em qualquer experimento, faz-se necessario conhecer a microestrutura do
material estudado, quando trata-se dos metais, por exemplo, constata-se que esses ao se
solidificarem, "cristalizam”, isto €, quando no estado liquido, os seus atomos que se
encontravam em movimento e distribuidos, apresentam-se em posicdes relativamente definidas
e ordenadas, repetindo-se em trés dimensdes, e assim gerando um corpo com geometria regular,

como pode ser visto na Figura 1, que ¢ o “cristal” (CHIAVERINI, 1986).

Figura 1: a) Agregado de muitos a&tomos organizados em posic¢Bes no espago que configura a estrutura cristalina
CCC b) Estrutura cristalina ctbica de corpo centrado (CCC).

N

W W
PR R

a b

Fonte: (CALLISTER JUNIOR, 2002, p. 41)

Na classificagdo da cristalografia dos cristais minerais, ha sete distintos sistemas de
eixos, cada qual com uma igualdade ou desigualdade especifica de comprimentos e de angulos
de arestas. Sendo esse: cubico, tetragonal, romboédrico, hexagonal, ortorrombico, monoclinico,
triclinico (BARRET, 1973). Entre o0s sete sistemas de eixos, identifica-se quatorze (14) modelos
de reticulados espaciais, conhecidos por serem 0s 14 reticulados espaciais de Bravais (DANA,
1969; WEAVER; STEVENSON, 2000), representados juntamente aos sete sistemas cristalinos

na Tabela 1.
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Tabela 1: Sistemas cristalinos.

Comprimento

Angulos entre Imagem das

Sistemas Reticulado de eixO0S estruturas
arestas cristalinas
Simples
Cubico Corpo Centrado a=b=c a=p =y =90°

Face Centrada

Simples ‘

Tetragonal a#*b+*c a=p =y =90°  —

Corpo Centrado 1 =

Romboédrico Simples a=b=c |a=p=y=90° /,/\/
S
- a = = 90° “.; /“
Hexagonal Simples a#b=+c v = 120° | ‘ | /|
=1
Simples |
P
=
Bases Centrada l
Ortorrémbico a#b#*c |a=p=y=90° ‘j_j
Corpo Centrado b ‘
Faces Centrada
Simples
Monoclinico a#zb#c |a=y=90°%p —
Base Centrada / : /
| s
Triclinico Simples a#*b#*c a+* [ #*y # 90° / /
A

|

Fonte: Proprio autor

A maneira na qual os atomos, ions ou moléculas estao arranjados nos espagos, determina
a estrutura cristalina dos materiais e a cada estrutura da-se propriedades distintas para os sélidos
cristalinos. Os metais possuem estruturas cristalinas simples, pois é de natureza direcional.
Como consequéncia, Callister (2002, p.40), diz que “sdo minimas as restrigdes em relacdo a
quantidade e a posicao dos atomos vizinhos mais proximos; isso leva a numeros relativamente
elevados de vizinhos mais proximos e a arranjos atbmicos compactos para a maioria das

estruturas cristalinas dos metais”.

2.4 Anisotropia dos metais

Os materiais anisotropicos sdo definidos pela dependéncia das suas propriedades com a
direcdo, ou seja, as propriedades fisicas e mecénicas dos cristais dependem fortemente, na maior

parte dos casos, da direcdo cristalografica em que sdo medidas. Enquanto isso, em um material
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Isotropico, as propriedades fisicas e mecénicas sdo as mesmas em todas as dire¢des. Uma
amostra cristalina ideal pode ser classificada como isotropica quando seus cristais estiverem
orientados aleatoriamente, nesse caso, perante a perspectiva de observacdo e entendimento
macroscopico, a anisotropia dos cristais se equilibrara respectivamente (DIETER, 1981;
SOUZA,1982).

Os gréos sao pequenos cristais, e por esses, sdo constituidos os materiais policristalinos.
Para gque haja a separacdo desses grdos, existem fronteiras nomeadas de contorno de gréo
(SCHWARTZ, 1998). Materiais policristalinos em sua maior parte, possuem grdos com
tamanho médio no intervalo de 10 um a 1 mm (DAHLEM-KLEIN et al., 1988). Ja os materiais
gue passaram por processos termomecanicos, mostram tamanho de grdo entre 10 a 100 um
(REED-HILL, 1982; BARRET,1966). Cada grdo, em um agregado policristalino, tem
orientacdo cristalogréfica distinta dos da sua vizinhanga, isso posto, almeja expor que os planos
e as direc0es cristalinas possuem orientacdes especificas diferenciadas de grdo para grdo, sendo

essas diferencas de orientacdo frequentemente da ordem de dezenas de graus.

De acordo com Dieter (1981), dois séo os tipos comuns de anisotropia encontrados nos
metais. O primeiro refere-se a anisotropia cristalogréafica, decorrente da orientacao preferencial
dos gréos, acarretada por uma deformacdo plastica no material. As propriedades mais afetadas
sdo: a tensdo limite de escoamento e a resisténcia mecanica em uma escala reduzida. Esse tipo
de anisotropia é frequentemente encontrada em metais ndo-ferrosos, especialmente, no
momento em que eles, sdo intensamente deformados na forma de chapas finas. O segundo tipo
de anisotropia observado nos metais é o fibramento mecanico, originado em consequéncia do
alinhamento preferencial de descontinuidades estruturais, a exemplo: inclusbes, vazios,

segregacdes e outras fases na direcao de trabalho da deformacéo pléastica.

Do modo que, a maior parte dos metais policristalinos, ttm uma orientacédo preferencial,
esses, inclinam-se a serem anisotropicos, sendo a intensidade dessa anisotropia dependente do

grau de alinhamento dos cristais.

2.5 Transformagdes de fase no estado solido

No estado sélido, as transformacdes de fase podem ser difusivas e displacivas. Uma
transformacéo de fase difusiva € caracterizada por difusdo de 4&tomos em longas distancias
enquanto a “displaciva” ¢ caracterizada pelo movimento cooperativo dos dtomos, envolvendo

difusdo em curtas distancias.
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As transformac6es difusivas guiam a construcéo de uma fase nova por meio da migracao
atdbmica que acontece para distancias relativamente extensas. Os cristais desta nova fase
constituem-se através de um processo de nucleacdo e crescimento (Figura 2) e que, por esse
motivo, possuem uma composi¢cdo distinta da fase mae. O desenvolvimento deste tipo de

transformac&o é dependente do tempo e da temperatura.

Figura 2: Transformag&o de fase difusiva

Fonte: Préprio autor

Segundo Cohen & Wayman (1981), as transformacgdes martensiticas sdo um tipo
especifico de transformacao displaciva ou paramorfica (transformacdo de um material em outro,
sem alteracdo de composi¢cdo quimica, modificando-se somente a estrutura cristalina), isto &,
transformacgdes onde microscopicamente sucedem movimentos atdmicos cooperativos, que
provocando deformacdes cristalinas. Esses movimentos podem ser apresentados como o
conjunto de deformacgdes homogéneas da rede e deslocamentos coordenados dos atomos, 0s
quais ndo provocam deformacOes da rede, entretanto causa uma mistura adicional desses

atomos, como pode ser visto na Figura 3.

Figura 3: Transformacéo de fase diplaciva ou paramdrfica

(L L L L (L L o o s
s 4

Fonte: Proprio autor

Uma vez que a difus@o ndo acontece, a fase austenitica (fase originaria, estavel a alta
temperatura) e a martensita (fase produto, estavel a baixa temperatura) tém a mesma
composi¢do quimica, logo a martensita herda a ordem e os defeitos da fase mde. No caso
particular de transformacfes marteniticas, a componente de cisalhamento da deformacéo da
rede necessita apresentar, essencialmente, uma fungé@o predominante do procedimento absoluto
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de deformacdo. Estas transformagdes sdo quase autdbnomas do tempo, acontecendo com uma

velocidade bem elevada.

2.6 Ligas Metalicas

O metal puro, na pratica, necessariamente nao possui 100% de componentes metalicos,
pois, essa classificacdo aceita de 99% a 99,99% de elementos metalicos. Normalmente na
metalurgia, substancias estranhas, chamadas de impurezas, sdo encontradas nos metais, em
valores variaveis, podendo ser, em peso, menores que 0,01% até aproximadamente 2%. As
impurezas geralmente sdo dificeis de serem extraidas durante a fabricacdo e assim, as
propriedades dos metais sdo afetadas. (CHIAVERINI, 1986)

Na maior parte dos eventos, todavia, elementos distintos sdo adicionados
intencionalmente a um metal, a fim de melhorar as propriedades usuais e/ou obter propriedades
especiais. Os metais com elevada pureza possuem, na maioria das vezes, menor dureza e menor
resisténcia em relacdo as ligas constituidas pelo mesmo metal base. A elevacdo da concentracdo
de impurezas resulta no aumento do limite de resisténcia a tracdo e de escoamento. Os materiais
metalicos podem ter sua dureza elevada por meio de quatro mecanismos, sendo esses: formacao
de solugdes solidas, trabalho a frio ou encruamento e endurecimento por refino de grdo. As
ligas sdo obtidas pela formacdo de solucdo solida, cujo o aumento da resisténcia mecanica se
da devido a alta restricio da movimentacdo das discordancias (CALLISTER JUNIOR;
RETHWISCH, 2012).

2.7 Liga Cu-Al-Be-Nb-Ni

A solubilidade do aluminio no cobre é relativamente alta e para teores mais elevados de
aluminio se formam diversos tipos de compostos intermetéalicos. Como a diferenca entre 0s
tamanhos dos atomos é grande, e a solubilidade maxima do aluminio no cobre é relativamente
alta, espera-se boa resisténcia mecanica para as ligas Cu-Al mesmo como solucdes sdlidas, ja
que estas, apesar de mais caras, apresentam maior resisténcia a degradagédo das propriedades
funcionais ocasionadas pelos efeitos de envelhecimento (OTSUKA, K.; REN, X., 1999;
PATOOR, E. et al., 2006).

As ligas com EMF Cu-Al tém sido frequentemente usadas, principalmente na
substituicdo as ligas Ni-Ti (LOPEZ-FERRENO et al., 2016) ou Cu-Zn e Cu-Zn-Al para uma
vasta quantidade de aplicagdes industriais compreendendo as industrias nucleares
(BESSELINK; SACHDEVA, 1995; OTSUKA; WAYMAN, 1998), devido suas propriedades
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mecanicas e a vasta faixa de transformacao de temperatura. Uma das dificuldades encontradas,
ao trabalhar com as ligas binarias cobre-aluminio, é a fragilidade e a elevada temperatura de
transformacéo o que as tornam inviaveis para aplicacGes praticas. Com o proposito de conceder
e/ou aprimorar algumas caracteristicas, adiciona-se elementos ternarios e quartenarios, podendo
servir como refinadores de grdo, vindo a proporcionar a diminuicdo de temperatura de
transformacéo e aperfeicoar propriedades mecénicas, tendo como exemplo o Be, Cr, Ni e Mg
(ERGEN et al., 2013; RECARTE et al., 1999).

Liga Cu-Al-Be tem inimeras propriedades valiosas, por exemplo a superelasticidade,
um forte efeito de amortecimento, alta resisténcia mecanica, resisténcia a corrosdo (WU,
SCHETKY, 2000; MONTECINOS; SIMISON, 2011), baixos custos de producdo, da mesma
maneira que sua adaptacao para ser usada em baixas temperaturas. Esta facilidade de utilizacéo
em baixas temperaturas é muito atraente, a adicdo apenas 0,1% em peso de berilio (Be) pode
reduzir as temperaturas de transformacdo de fase desta liga em aproximadamente 94°C.
(SILVA JUNIOR, 2010)

Segundo Oliveira (2010), adicionando-se Niobio (Nb) as ligas Cu-Al-Be, essas sofreram
modificacGes que conferiram a estas caracteristicas importantes, a exemplo: boa ductilidade,

recuperacdo de forma superior a 4% e boa resisténcia mecanica.

2.8 Propriedades termomecanicas das ligas com efeito memdria de forma

Entende-se por ligas com EMF o agrupamento dos materiais metalicos capazes de
retomar a sua forma original, predefinida, depois da submissdo a um ciclo termomecénico
apropriado. Estas, apresentam inumeras caracteristicas, que as tornam singulares no grupo dos
materiais inteligentes, como: transformacdo de fase devido a variacdo de temperatura,
pseudoelasticidade, efeito memoria de forma (EMF) e efeito de memoria de forma reversivel
(EMFR).

2.8.1 Transformacao de fase devida a variacdo de temperatura
Suponha uma liga com EMF a uma alta temperatura e livre de tensdes. A amostra exibe
uma microestrutura austenitica (A). A Figura 4, revela o fendmeno de transformacéo de fase
em consequéncia da variacdo de temperatura. Iniciando do ponto A, com a redugdo da
temperatura, a estrutura cristalina sofre uma transformacéo de fase martensitica A = M (trecho
AB). O procedimento parte em T = Mg (ponto A) e progride até que a temperatura T = M;

(ponto B), inferior a qual a martensita (M) encontra-se estavel, seja devidamente alcancada.
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Com a elevagdo da temperatura, a partir do ponto B, ao chegar A (ponto C), constata-se uma

transformacdo de fase inversa M = A (trecho CD), que persevera até que a temperatura A, seja

atingida (ponto D) (PAIVA, 2004).

Em concordancia com as postulacdes de Paiva (2004), o referido fenébmeno supde trés

regides diferentes. Duas destas associadas aos trechos lineares que equivalem a expansao

térmica das fases austenitica e martensitica e uma regido em que existe um elo de histerese

referente aos trechos de transformacdo de fase. A éarea contida por este elo retrata a energia

dissipada ao longo do processo.

Figura 4: Fendmeno de transformacao de fase devida a variagdo de temperatura.
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As temperaturas iniciais e finais de transformacéo de fase sdo conseguidas a comecar

do termograma DSC (Differencial Scanner Calorimeter) que expde a evolucdo do fluxo de

calor em funcdo da temperatura. Para tanto, é utilizado o método usado por Shaw & Kyriakides,

(1995) em seu trabalho para identificar as variadas temperaturas, conforme a Figura 5.
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Figura 5: Termograma DSC esquematico para uma liga EMF.
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2.8.2 Pseudoelasticidade

Pense agora uma amostra a uma temperatura maior que A;. Nesse contexto, a fase
austenitica (A) acha-se estavel. Como pode ser observado abaixo na Figura 6, para uma
temperatura constante T > A, em que executa-se um carregamento mecanico, o material
comporta-se de maneira elastica até que uma tensao critica a“®'T seja obtida (ponto A), quando,
entdo, inicia-se a transformacdo de fase A = M* (trecho AB). A referente martensita quando
induzida por tensdo, mostra no ponto B somente uma variante relacionada a tracdo (M ™). Ao
descarregar a amostra, 0 material passa por uma transformacao inversa M* = A (trecho CD),

uma vez que para T > Ar a martensita € uma fase instavel exterior a presenca de um campo de

tensdes (PAIVA, 2004).

Vale ressaltar, novamente, o surgimento de um elo de histerese (regido entendida dentre
os pontos A, B, C e D). E importante destacar que ha um limite & recuperacéo das deformacdes
mencionadas, cujo é representado pelo limite elastico da fase produto atingida depois da
transformacéo, a datar de onde o material comeca a portar-se plasticamente e a deformacéo ja
ndo pode ser recuperada (PAIVA,2004).

24



Figura 6: Fendmeno de pseudoelasticidade.
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2.8.3 Efeito de memodria de forma (EMF)

Observe uma amostra de estrutura martensitica (M), conseguida inicialmente no
resfriamento de uma amostra a uma temperatura abaixo da M. Aplicando-se uma carga, obtém-
se um retorno eléstico até que uma tensdo critica o“®!T seja conquistada (ponto A), iniciando
assim um processo de redirecionamento da martensita, ocasionando em apenas uma variante
martensitica relacionada a tracdo (M™*). No decorrer deste processo de redirecionamento M =
M*, em comparacdo com a deformacédo alcancada (trecho AB), a tensdo ndo se desenvolve
muito. A comegar do ponto B, a liga retorna a demostrar um desempenho eléstico. Ao retirar a
carga da amostra, ndo existe uma nova mudanca em maultiplas variantes, porque esta Unica
variante decorrente € termodinamicamente estavel para T < Mg, existindo somente uma

minima recuperacao elastica (PAIVA, 2004).

Para regressar a forma original do corpo, € indispensavel o aquecimento deste a uma

temperatura maior que Ay e arrefecer a temperatura inicial inferior a My, proporcionando, desta

forma, a recuperagdo da deformacdo residual 5. Na prética, a distingdo entre a forma

conseguida superior a Ay e inferior a M € irrelevante, visto que, a deformacdo induzida durante

o arrefecimento corresponde a ordens de grandeza menor que a deformacdo €% induzida por

tensédo e restaurada durante o processo de aquecimento (PAIVA, 2004).

A Figura 7, mostra a curva tensdo-deformacao para este ensaio.
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Figura 7:Efeito de Memoria de Forma.
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2.8.4 Efeito de memoria de forma reversivel (EMFR)
O efeito de memoria de forma reversivel é conseguido depois de submeter a liga com
EMF a um procedimento de treinamento (ZHANG et al., 1997; MILLER; LAGOUDAS, 2000)

que admite vincular uma geometria a cada fase, de acordo com a alteracdo de temperatura.

Ciclos de SME (Shape Memory Effect Cycling) e treinamento atraves de ciclos
pseudoelasticos (Stress-Induced Martensite Training — SIMT), sdo os dois processos de
treinamento para ligas com memdria de forma. De acordo com PAIVA (2004) o processo de
ciclos de SME é fundamentado no procedimento de plastificacdo da martensita depois do
processo de redirecionamento e consiste na aplicacdo de uma carga até que o limite de
escoamento da fase produto seja superado para temperatura constante e T < M;. Em
contrapartida, o processo de treinamento SIMT é conquistado a partir do fenébmeno de
pseudoelasticidade (para T > Ay) e também consiste em aplicar uma carga ao material superior

ao limite de escoamento da fase produto.

Os dois processos de treinamento implicam deformac6es plasticas consideraveis. H4 um
limite para a deformacéo plastica conferida ao material, assim como um numero de ciclos

estabelecido para que o material mostre este comportamento (PAIVA, 2004).

2.9 Solidificacdo Direcional

Dos procedimentos de fabricacdo, a fundicdo € considerada como primaria, pois
possibilita a aquisi¢do de elementos (pegas) com geometrias bem préximas do que se deseja,

ou seja, as limitacbes de tamanho, formato e complexidade sdo minimas. Além disso, é a partir
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da fundicdo que se obtém os lingotes, e atraves desse, é possivel adquirir chapas, placas, perfis,

dentre outros, utilizando a conformagéo mecanica.

Os sélidos cristalinos s@o constituidos por atomos, ions, ou moléculas em um modelo
geométrico extremamente organizado (matriz cristalina). Estas particulas se mantém em suas
posicdes atraves das forgas eletrostaticas, a exemplo, forgas de London e/ou dipolo-dipolo. No
momento em que um solido puro cristalino tem sua temperatura elevada, os atomos, ions ou
moléculas vibram gradativamente rapido até que, em uma temperatura determinada, a agitacao
térmica das particulas torna-se grande o suficiente para quebrar as ligacdes entre eles, mando
pelas forcas de atracdo. Desse modo, 0s a&tomos, ions ou moléculas atingem um estado movel
mais relaxado, o estado liquido. Quanto a essa transformacéo, da-se o nome de fusdo, processo

pelo qual € possivel obter as ligas metélicas.

Vale salientar que, a passagem do estado liquido para o sélido é o caminho inverso ao
da fusdo, este decorre do resfriamento do material anteriormente aquecido, cujo o processo é
chamado de solidificacdo. Essa transicdo inicia-se com o surgimento de mindsculas particulas
que representam uma nova fase solida, as quais, crescem até que a transformacdo seja

concluida.

O estudo da solidificacdo direcional é usado para a observagdo dos parametros térmicos
da solidificacdo e sua conexdo com a variacdo no decorrer do tempo, proporcionando a
correlacdo destes critérios com as macroestruturas e microestruturas geradas, e por seguinte,
com as propriedades de aplicacdo, como a resisténcia mecanica; a corrosdo; a fadiga e o
desgaste. Os instrumentos mais acessiveis achados na literatura sdo: solidificacdo direcional

ascendente, solidificacdo direcional descendente e solidificagdo direcional horizontal.

Neste trabalho foi utilizado o dispositivo de solidificacdo direcional vertical ascendente,
que esta esquematizado abaixo na Figura 8, onde a liga pode ser fundida em um forno e
posteriormente vazada no molde cilindrico ou refundida no préprio dispositivo. Uma vez que,
a liga liquida alcanga uma temperatura estabelecida, diante disso, comeca a solidificacdo, uma

bomba é ligada de modo que lanca a &gua de refrigeracdo na parte inferior do molde.
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Figura 8:Dispositivo de solidificagdo direcional vertical ascendente.
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Fonte: SPINELLI, 2005.

A solidificacdo nesse tipo de dispositivo, ocorre em sentido contrario ao da acdo da
gravidade e, como resultado, 0 peso da liga age no sentido em que ajudara o contato térmico
com a base refrigerada, através da agua bombeada. O contato é dificultado em consequéncia do
surgimento do gap, entre a base da lingoteira e a superficie do lingote, sucedido pela gradativa
de contragdo volumétrica de solidificacdo (FEITOSA, 2013; GOULART, 2010; FARIA, 2015;
CANTE, 2009).

Da maneira que o perfil de temperaturas no liquido é gradativo no sentido da parte
superior do lingote, o liquido mais denso encontra-se junto a fronteira de transformacéo
solido/liquido, e ndo se verificam correntes convectivas, seja por diferencas de temperatura ou
por diferencas de concentracéo. Assim, a transferéncia de calor no interior do lingote é realizada
principalmente por conducdo térmica unidimensional (OSORIO ET AL., 2003; SIQUEIRA,
2002; ROCHA; SIQUEIRA; GARCIA, 2003).
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A respeito das inumeras variaveis existentes no processo de fundicdo, a exemplo o
acabamento superficial, o grau de automacéo, produtividade e precisdo dimensional, cabe
ressaltar a influéncia do modelo do molde nas propriedades fisicas do material derivado. Sendo
que, o tamanho final do gréo ¢ definido pela taxa de remocao de calor do sistema metal/molde,

caracterizando assim, a resisténcia mecéanica da peca.

Nos dias atuais, o campo de fundicdo das ligas ndo-ferrosas abrange uma extensa
diversidade de ligas, cujas propriedades, na maioria das circunstancias, sdo capazes de
melhorar, por tratamentos térmicos ou técnicas metallrgicas mais elaboradas, a comecar do
controle do tamanho de grdo até a eliminacéo a niveis muito baixos de segregacdo e dos gases
residuais. Isso caracteriza 0 método de constituicdo da macroestrutura e microestrutura em
metais e ligas metalicas, em periodos constantes, de maneira que aspectos cinéticos, térmicos,

quimicos e termodinamicos estdo intensamente conexos (ALONSO, 1993).

A macroestrutura do lingote solidificado é determinada através do surgimento, no
liquido, de nucleos sélidos que em circunstancias termodindmicas convenientes, crescem
originando grdos cristalinos da macroestrutura. As dimensdes, orienta¢do e distribuicao, isto é,
a morfologia dos gréos cristalinos, caracterizam a macroestrutura das ligas (FARIA, 2015;
GOULART, 2010; CANTE 2009).

Comumente, na macroestrutura de solidificacdo pode-se identificar trés zonas
diferentes: a zona nomeada coquilhada, representada por graos pequenos gerados por extracdo
de calor muito ligeira, proximo a area de interacdo metal/substrato, havendo a predominio da
nucleacdo ao crescimento; uma zona alongada na direcéo de extragdo de calor, composta por
cristais afilados designados gréos colunares, caracterizado por prolongar-se a frente da zona
coquilhada; e por fim, uma zona de cristais desorganizados com crescimento arbitrario,

identificados como equiaxiais, encontrados na parte central do material fundido.

Neste trabalho, analisou-se os graos colunares obtidos apos a solidificacao da liga, dessa
forma, vale reforcar que, a zona colunar é formada através do crescimento dos grdos da zona
coquilhada, sendo esta, composta por graos cristalinos alongados e ordenados de forma paralela
a direcdo do fluxo de calor. Principia-se a composic¢do da zona colunar pelo crescimento de
gréos desenvolvidos através dos nucleos procedentes do ligeiro resfriamento do liquido, nos
momentos iniciais da solidificagdo (zona coquilhada), e mostram direcdo cristalografica,
adequados ao crescimento na direcéo da extracdo de calor. Esses nucleos, inclinam-se a crescer

com maior rapidez que os demais, impedindo o crescimento de outros grdos coquilhados.
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Quando assim formados, esses grdos tém dimensdes superiores que 0s grdos da zona
coquilhada, que possuem grdos mais refinados, exibindo também, direcBes cristalograficas

intensamente orientadas.

2.10 Nanoindetacéo: um olhar sobre o ensaio

De certo, sabe-se que equipamentos aptos a proporcionar dados mais precisos, em
relacdo a caracterizagdo das propriedades mecéanicas na superficie, sdo necessarios, uma vez
que, ha tempos, técnicas inovadoras de revestimento superficiais sdo desenvolvidas, a partir do

estudo das propriedades tribologicas dos materiais.

Os classicos ensaios de dureza sdo limitados quando aplicados aos atuais materiais
desenvolvidos, especialmente aqueles que tém revestimentos de espessura fragil. Os principais
obstaculos constituem-se pelas limitagdes das cargas maximas aplicaveis e, por conseguinte, a
restrita dimensdo das indentaces, dificeis de medir pelos meios classicos. Essas reducoes
levaram a criacdo de novos métodos e equipamentos de medicdo de dureza e médulo elastico,
nas Gltimas décadas (LOUBET et al., 1984; STONE et al., 1988; LI; BHUSHAN, 2002).

Proposto por Oliver-Pharr, 0 método de medicao da dureza e médulo eléstico, por meio
da nanoidentacdo, foi utilizado inicialmente em 1992, sendo bastante empregado para analisar
0 desempenho mecanico dos materiais em escalas menores que as obtidas nos ensaios de dureza
classicos (OLIVER; PHARR, 2004). Através da curva carga-descarga, gerada com a impressao
de carga aplicada e deslocamento, este ensaio tornou-se padrdo para determinar as

caracteristicas acima mencionadas.

Os resultados alcancados a partir da execucdo de carga aplicada e deslocamento, sdo
semelhantes aos ensaios de compressdo. Tendo em vista que, a diferenca fundamental entre
esse método e os convencionais de determinacdo de tenséo e deformacéo est associada com a

geometria de contato entre o sistema indentador e a amostra, Figura 9.
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Figura 9: Perfil esquematico de um corte transversal a superficie de uma amostra submetida a uma indentacéo.
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Fonte: Proprio autor

A érea de contato é projetada em meio ao tipo de indentador e o material a ser estudado,
e é estimada com o0 emprego de equacges para o carregamento e descarregamento do indentador
na area determinada, de maneira uniforme e simétrica (SNEDDON, 1965 apud LI &
VLASSAK, 2009). Vale salientar que, um dos avancos importantes do desenvolvimento dos
ensaios de dureza é retratado pelos equipamentos dindmicos, a exemplo o DSI (“Depth Sensing
Indentation”). Estes possibilitam aplicar a carga, realizando a sua medigéo paralelamente com
os deslocamentos, e possuem uma acentuada precisdo para a medi¢do das profundidades de
endentacdo (ANTUNES, 2006), podendo ser de alguns décimos de micron (MICHLER;
DOMMANN, 2001)

Baseando-se nestas medidas, torna-se possivel desenvolver o tracado da curva de carga-
descarga referente a cada ensaio, que proporciona a obtencdo do valor da area de contato,
necessaria para o calculo da dureza, dispensando a necessidade da imagem para medi¢do do
tamanho da indentacdo e a determinacdo o mddulo de elasticidade (LOUBET; GEORGES;
MEILLE, 1986).

De acordo com Antunes (2006), a area de contato e, consequentemente, os resultados
das propriedades mecanicas sao dependentes de forma sensivel, das geometrias do indentador
e da superficie das indentac6es. De inicio, a geometria projetada foi na forma de um conico de
Berkovich (OLIVER; PHARR, 2004), piramidal de base triangular, exibindo vantagens em
relacdo aos outros indetadores (Esféricos e Vickres), quando as cargas aplicadas sdo de menor

valor, visto que, € menos capaz de mostrar desvios em relacéo a ideal (ANTUNES, 2006).

Desse modo, convem mencionarmos que Berkovich refere-se ao indentador utilizado
nesse estudo. Ainda em concordancia com pesquisas desenvolvidos por Oliver e Pharr (2004),

posteriormente produziu-se um penetrador esférico, que dispde de um comportamento inicial
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exclusivamente elastico, que pode ser empregado por uma maior variedade de geometrias. O
indentador Vickers, por sua vez, expde um pequeno desvio geométrico na ponta denominado
“offset”, por isso requer calibracdo (ANTUNES, 2006).

A geometria estabelecida sob a amostra, apds a aplicacdo da carga, é em conformidade
com o indentador usado. A Figura 10, destaca a geometria e os parametros alcangados com o
ensaio, apresentando esquematicamente uma curva de carga-descarga especifica de um material

elastoplastico e a geometria da indentacao.

Figura 10: (a) Geometria do indentador; (b) Esquema do perfil da superficie durante o ensaio de nanoindentacg&o:
sob carregamento e apds remogao da carga.
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Fonte: OLIVER; PHARR (1992)

Na referente figura demonstra-se: a carga maxima aplicada durante o ensaio, Pmax; € @
respectiva profundidade atingida pela ponta durante a indentacdo, h = hmax; hs € 0 afundamento
apresentado pela superficie do material, medido desde a superficie inicial até ao ponto em que
entra em contato com o indentador; hr caracteriza a profundidade de indentacgéo residual depois
da descarga e h representa a profundidade de contato na carga maxima, o qual o valor admite
designar a respectiva area de contato dentre o material e o indentador, A (cujo valor é idéntico
a area da indentacéo residual, de dimensdo a no plano da Figura 10 (b)), essencial para definir
a dureza e 0o modulo de elasticidade (ANTUNES, 2006).

Normalmente ndo existe uma maneira simples para a determinacdo da area de contato,
isso acarreta em dificuldades na analise da dureza para um ensaio de indentacdo continua, de
forma a ndo se encontra um célculo real para tal (Li, 1997). Entdo Pharr e Oliver (1992b)
prepararam uma metodologia interativa para a definicdo da area projetada da superficie de

contato. Os parametros introdutdrios fundamentais sdo a maxima profundidade de penetragédo
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durante o contato, hc, (Figura 10(b)) e a inclinacdo da curva de descarregamento S (Figura 11)
(GUBICZA et al., 1996).

Figura 11: Curva de carregamento e descarregamento
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Fonte: PHARR; OLIVER; BROTZEN (1992)

Com o proposito de conseguir maiores conhecimentos sobre a area de contato, dureza e
modulo de elasticidade para escalas reduzidas, uma grande quantidade de trabalhos foi
realizada, afim de se compreender e estudar da curva de descarregamento (DOERNER; NIX,
1986 e OLIVER; PHARR, 1992).

O método mais usual para medida de dureza e mddulo de elasticidade empregando
métodos de nanoindentacdo compreende realizar uma pequena indentagdo, geralmente com um
indentador Berkovich. O ensaio sucede com a penetracdo do indentador, registrando a carga, P,
e o deslocamento, h, no decorrer do ciclo inteiro de aplicacdo e retirada da carga. Um

prosseguimento especifico de carga-deslocamento ¢é apresentado acima, na Figura 11.

A medida que o indentador penetra na superficie do material, ocorrem deformacdes
plasticas e elasticas. A deformacdo plastica gera uma impressdo constante a qual depende da
geometria do indentador e da profundidade de contato, hc. Quanto ao procedimento elastico,
este resulta em um componente complementar do deslocamento, tendo em visto que, a
superficie se recupera, deslocando uma quantidade hs, além da extremidade do contato (Figura

10 (b)). O deslocamento completo h do indentador é estabelecido como:
h =h, + hy Equacao 2.1

Uma vez que a carga maxima (Pmax) € alcancada, o referente deslocamento do
indentador é determinado como h e neste ponto, o raio da superficie de contato é definido por
a. Posteriormente a retirada da carga, a profundidade final da impressao é hf.
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No decorrer das andlises os dados de descarregamento elastico podem ser usados na
associacao das quantidades medidas na pratica com a area de contato projetada, A, e um mddulo

elastico reduzido:

s=2= FEVA Equacio 2.2

sendo o mdédulo reduzido, Er , considera-se o fato de que as medidas do deslocamento

elastico abrangem contribuicdes da amostra e do indentador. O médulo reduzido € estipulado

por:
1_ Qv a-v) Equagio 2.3
Er Em E; q ¢ .

em que, Em e vm referem-se ao modulo elastico e a razdo de Poisson para o material, e
Ei e vi referem-se as mesmas medidas para o indentador (para o diamante, Ei=1,141 GPa e
vi=0,07) (PHARR; OLIVER, 1992a). Assim sendo, pode-se considerar que 0 méetodo exposto
acima sugerido por Oliver e Pharr (1992), e embasado no fato de que nos ensaios de
nanoindentacao, assim como nos ensaios de compressao, a dureza representa uma medida da

resisténcia a deformacdo local, que pode ser definida pela razéo:

H = P’Zf"‘x Equacao 2.4

em que Pmax € a carga maxima aplicada pelo indentador e A, a area projetada da

impressdo da dureza.

Considerando que a geometria do indentador pode ser definida por uma funcdo que
relaciona a area da secédo transversal do indentador com a distancia a sua ponta, (OLIVER;
PHARR, 1992); e, levando em conta que o indentador ndo tenha deformacéo expressiva, nesse
caso a area de contato projetada no momento da carga maxima Pmax, pode ser calculada em

conformidade com a profundidade de contato hc, representada pela seguinte equacéo:
A = f(h,) Equacio 2.5

F(hc) € uma funcdo matemaética que € obtida durante a calibracéo da ponta. No caso de
um penetrador Berkovich ideal, temos (NANO INDENTERII, 1994):

A = 24,5h? Equacio 2.6
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CAPITULO Il

3. MATERIAIS E METODOS

Inicialmente, com o auxilio de uma balanca de precisdo, a liga Cu-Al-Be-Nb-Ni foi
elaborada na seguinte composi¢do nominal: Cu-11,8%Al-0,58%Be-0,5Nb-0,27Ni (% em
peso). Em um forno mufla capaz de atingir até 1300°C, modelo 4213 da JUNG, elementos da
referida liga foram adicionados em um cadinho, para que fossem devidamente fundidos. Apds
a fusdo, obteve-se a liga desejada, em vista disso, a escéria foi retirada e o material fundido a
uma temperatura de 1300°C foi vazado por gravidade em um molde de aco com formato
cilindrico. Esse, localizava-se em um forno de solidificacdo direcionada, onde o resfriamento
ocorria de baixo para cima, através do contato da parte inferior do molde com &gua a baixas
temperaturas que era bombeada, de modo a se obter uma liga com gréos com crescimento

direcionais.

Posteriormente, apos o processo de fundicdo, as ligas foram homogeneizadas a 850°C
durante um periodo de doze (12) horas, em um forno do tipo mufla, sem controle de atmosfera
modelo 0912 da JUNG. Em seguida foram temperadas sob agua com temperatura de 25°C para

obtencéo do efeito memoria de forma.

Apobs o tratamento térmico, o material foi adequadamente cortado em cubos, sem a
necessidade de dimensdes exatas, com auxilio de uma méaquina de corte de amostras / para
metalografia, obtendo-se as amostras com angulos de 0° e 90°. J& para a obtengéo das amostras
de 30° e 60°, fez-se necessario 0 uso da usinagem por eletroeroséo a fio, em um equipamento
BENER modelo electrocut AR1300, como mostrado na Figura 12.

Figura 12: Maquina de usinagem por eletroerosao a fio.
gl &

Fonte: Préprio autor.
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Ao adquirir as amostras com angulos de 0°, 30°, 60° e 90°, essas foram previamente
lixadas, com lixas de granulometrias variando de 180 até 1200 granos, em seguida, foram
polidas utilizando alumina com 1 e 0,3 um ¢ atacadas quimicamente com uma solugdo aquosa
de cloreto de ferro, durante um intervalo 10 s. Assim, a observacdo da morfologia de fases péde
ser realizada em um microscopio metalografico Olympus BX41M-LED, a uma temperatura de
25°C.

Cada amostra foi submetida a um ensaio de indentacdo instrumentada, executado em
um ultramicrodurémetro dindmico Shimadzu Corporation Modelo DUH-211/211S, variando-
se a quantidade de ciclos, sendo o ensaio de um Unico ciclo realizado com a velocidade maxima
de 13,3240 mN/s fixa e variando-se as cargas aplicadas, sendo essas referentes a 100 mN, 250
mN, 500 mN, 750 mN e 1000mN. Enguanto que, os ensaios de 3 (trés) e 6 (seis) ciclos foram
realizados com a mesma velocidade, porém, com cargas aplicadas equivalentes a 100 mN, 250
mN, e 1000mN. Posteriormente, para cada amostra também se fixou a carga aplicada de 100
mN e variou a velocidade, usando 6,6620 mN/s, esta pode ser considerada uma velocidade
média e 0,1332 mN/s a velocidade minima, sempre para um Unico ciclo, como esta

esquematizado abaixo na figura 13.

Figura 13: Esquematizacdo do ensaio de indentacdo instrumentada.

‘ PARA AS AMOSTAS (0°DS, 30°DS, 60°DS, 90°DS) ‘
|

13,3240 mN/s 100 mN

| 1qiclo | [3aiclos | | 6cictos | [ 0,332 Mn/s | [ 66620 Min/s | | 13,3240 Min/s
| [ |

| 200mN | [100mN | | 100mN |
I

| 250 mN || 500 mN \ [ 500mN |

‘ 500 mN | [1000mN ] | 1000 mN |

Fonte: Proprio autor.

As temperaturas de transformacdo de fase austenina-martensita e da transformacao
reversa martensita-austenita foram determinadas por calorimetria diferencial de varredura,
utilizando-se um equipamento DSC-60 da Shimadzu em taxas de aquecimento e refrigeracédo
de 10°C/min. As amostras utilizadas no ensaio de DSC possuiam geometria cilindrica com
dimensdes de @5 x 1,4 mm e massa média de 206 mg. Estas, foram extraidas a partir dos corpos

de prova tratados termicamente através de usinagem por eletroeros&o.
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CAPITULO IV

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Influéncia da dire¢do de solidificacdo (DS) nas propriedades termomecanicas.

As micrografias dpticas dos quatro diferentes corpos de prova (0° DS, 30° DS, 60° DS
e 90° DS), sdo mostradas na Figura 14. E possivel observar abaixo, na Figura 14a, que a
morfologia microestrutural da direcdo 0° DS apresentou grdos que cresceram em linha reta, ao
longo da direcdo de extracdo de calor, e contornos de gréos longitudinais retos. A presenca de
juncdes triplas ja fica evidente a partir da dire¢do 30° DS.

Figura 14:Microestrutura em fungdo da direcdo de solidificacdo: (a) 0° DS, (b) 30° DS, (c) 60° DS, (d) 90° DS.

Fonte: Proprio autor.

Na Figura 15 e Tabela 2, ambas expostas abaixo, estdo representadas as temperaturas
de transformacé&o de fases da liga em funcédo da direcéo de solidificagdo. Foi observado que a
temperatura ambiente a liga se encontra completamente na fase austenitica em todas as direcdes
de solidificacdo. Oliveira et. al. (2010) reportaram a presenca da fase austenitica, identificada
por difracdo de raios-x a temperatura ambiente, para uma liga Cu-11,8Al-0,6Be. Foi verificado
ainda que as temperaturas de transformacéo de fases apresentaram uma leve variacdo com a
direcdo de solidificacdo, apresentando uma diferenca méxima em torno de 9 °C.
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Figura 15:DSC - temperaturas de transformacdes de fases em funcéo da direcdo de solidificacdo: (a) 0° DS, (b)
30° DS, (c) 60° DS, (d) 90° DS.
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Fonte: Préprio autor.
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Tabela 2: Temperaturas de transformaces de fases em funcédo da direcéo de solidificagéo.

Direcio de Solidificacio M, (°C) M;(°C) A.(°C) A:(°C)

0° DS -70 -98 -65 -42
30" DS -78 -98 -68 -50
60° DS -75 -98 -67 -50
90° DS -70 -89 -60 -42

Fonte: Proprio autor.

A influéncia da dire¢do de solidificagcdo nas propriedades mecanicas foi avaliada atraves
de ensaios de indentacdo instrumentada para as seguintes direcoes de solidificacdo: 0° DS, 30°
DS, 60° DS e 90° DS. Foi avaliada a influéncia da direcdo de solidificacdo no médulo de
elasticidade, na dureza, na profundidade remanescente e na superelasticidade. Para caracterizar
a superelasticidade (SE) foi utilizada a relagdo de profundidade remanescente (RDR) proposta
por Pfetzing et. al. (2009), definida por:

rem

RDR =

Equacao 4.1

max

onde: hrem € a profundidade remanescente e hmax a profundidade maxima. A superelasticidade
foi calculada através da seguinte relacdo:

SE =1-—RDR Equacao 4.2

A Figura 16, disposta a seguir, mostra uma curva tipica carga—profundidade de
indentacdo, onde se destaca os parametros relacionados & profundidade de penetracdo. E
possivel observar que, para a direcdo de solidificacdo 0° DS, a profundida méxima de
penetragdo para a carga maxima aplicada de 250 mN foi de 1,97 pm e a profundidade
remanescente apos a liberacdo da carga foi de 1,39 pum. Este valor de profundidade
remanescente, que representa um RDR de aproximadamente 0,71, indica que apos a retirada da
carga a recuperacdo pseudoelastica foi de aproximadamente 29% em relacdo a profundidade
méaxima aplicada. Segundo Pfetzing et. al. (2010) valores de RDR inferiores a 0,1 sdo esperados
para uma recuperagdo pseudoeléstica perfeita.
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Figura 16: Curva tipica carga-profundidade do ensaio de indentacdo instrumentada.
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Fonte: Proprio autor.

A influéncia da direcéo de solidificacdo no modulo de elasticidade é apresentada abaixo
na Figura 17. Foi observado que para dire¢6es de solidificacdo localizadas entre 0° DS e 60°
DS, o médulo de elasticidade mostra uma tendéncia crescente com o aumento da DS, e atinge
um valor médio maximo de 85 GPa para direcdo 60° DS. Com o0 aumento da dire¢do, apos 60°
DS, o mddulo de elasticidade diminui gradualmente atingindo um valor médio de 82,5 GPa
para dire¢do 90° DS. Comportamento similar para médulo de elasticidade foi verificado por Liu
et. al. (2015) para uma liga Cu-Al-Mn obtida via solidificacéo direcional, e submetida a ensaios
de tracdo em funcdo da direcdo de solidificacdo. Montecinos et. al. (2012) encontram, através
de ensaios de indentacdo instrumentada com carga maxima aplicada de 2000 puN, um valor
médio de 74 GPa para o mddulo de elastico da fase austenita () de uma liga Cu-Al-Be

policristalina.
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Modulo de Elasticidade (MPa)

55000

Figura 17: Médulo de elasticidade em funcdo da direcdo de solidificacéo.
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A Figura 18, abaixo demonstrada, exibe a influéncia da direcdo de solidificacdo na

dureza DHV-1. Verifica-se que a dureza DHV-1 apresentou comportamento similar ao médulo

elastico, porém o valor maximo da dureza DHV-1 é atingido para direcdo 30° DS. Apds a

direcdo 30° DS, ocorre uma diminui¢do gradual dos valores apresentado pela dureza DHV-1.

DHW -1

Figura 18: Dureza DHV-1 em funcéo da direcdo de solidificacéo.
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A Figura 19 disposta abaixo, mostra a influéncia da direcdo de solidificacdo na
profundidade remanescente. Observa-se que para direcdes de solidificacdo localizadas entre 0°
DS e 30° DS, ocorre uma diminuicdo gradual da profundidade remanescente. Entre as direcdes
30° DS e 60° DS a profundidade remanescente apresenta um leve aumento. Ja entre as direcdes
60° DS e 90° DS, a profundidade remanescente apresenta uma tendéncia sensivelmente

crescente, e atinge um valor maximo para dire¢do 90° DS, em que 0 valor maximo é 2 um.

A profundidade remanescente pode ser atribuida a deformacdo plastica e/ou martensita
retida, uma vez que indentadores de ponta piramidal provocam altas deformacoes e elevados
gradientes de deformacOes abaixo da ponta que ndo podem ser acomodados apenas pela
transformacéo da fase martensitica, mas requerem deformacéo plastica adicional (PFETZING-
MICKLICH et. al.,, 2010). Desta forma, qualquer martensita que se forme durante o
carregamento, ocorrera de forma irreversivelmente, uma vez que a alta densidade de
deslocamento tanto fixara como ajudara na estabilizacdo de variantes martensiticas, limitando

sua reversdo a fase mée, na remocao da carga aplicada (WOOD & CLYNE, 2006).

Figura 19: Profundidade remanescente em funcéo da direcdo de solidificacao.
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Fonte: Préprio autor.

A influéncia da direcédo de solidificacdo no comportamento superelastico calculando os
valores de SE, a partir dos valores de RDR obtidos, € apresentada subsequentemente na Figura
20. Observa-se que a superelasticidade aumenta de forma suave entre as direcdes 0° DS e 60°
DS, atingindo um valor maximo para direcdo 60° DS. Apos a dire¢do 60° DS, ocorre uma
sensivel diminuicdo nos valores da superelasticidade, apresentando o menor valor para direcdo
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90° DS. A dependéncia da superelasticidade com a direcdo de solidificacdo foi atribuida por
Liu et. al. (2015) aos efeitos combinados da orientacdo dos gréos e dos limites dos gréos.

A avaliacdo da influéncia da direcao de solidificacdo na superelasticidade, de uma liga
com memoria de forma ferromagnética Ni-Fe-Ga-Co, realizada por Huang et. al. (2016)
demonstrou que as amostras da direcdo 0° DS apresentaram uma recuperacao pseudoeléstica
superior as obtidas pelas amostras com direcBes de 45° DS e 90° DS. Est4 recuperacao
parcialmente pseudoelastica apresentada pelas direcdes de 45° DS e 90° DS é atribuida a
incompatibilidade da deformacao através dos limites dos graos quando a tensdo de compressao
é aplicada para amostras com estas direcGes, apresentando uma quantidade de deformacéo

plastica excessiva nos defeitos cristalinos, em especial nas juncdes triplas.

Figura 20: Superelasticidade em funcéo da diregéo de solidificaco.
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Fonte: Proprio autor.

Conforme observado anteriormente, os valores de superelasticidade e profundidade
remanescente sdo praticamente equivalentes para as dire¢fes 0° DS, 30° DS e 45° DS. J4 a
direcao de 90° DS apresentou, quando comparado com os apresentados pelas demais direcdes,
0 menor valor para superelasticidade e o maior valor de profundidade remanescente, indicando
que a referida direcdo apresentou uma maior quantidade de martensita residual e/ou deformacéo

plastica.
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Tendo em vista que muitas aplicacGes praticas exigem que as ligas com memoria de
forma apresentem uma elevada superelasticidade (TANAKA et. al. 2010), a influéncia dos
parametros (carga, velocidade de indentacdo e ndimero de ciclos) do ensaio de indentacéo
instrumentada na superelasticidade e na profundidade remanescente foi avaliada apenas para a

direcéo de solidificagdo 0° DS.

4.2. Influéncia da carga aplicada na superelasticidade e na profundidade residual.

O comportamento da superelasticidade, para direcdo 0° DS, em funcdo da carga aplicada
é mostrado ulteriormente na figura 21. E possivel observar que a superelasticidade é quase
independente da magnitude da carga aplicada, ocorrendo apenas uma leve variagao nos valores
da superelasticidade em funcéo da carga. Estes valores diminuem para cargas aplicadas entre
100 mN e 250 mN e aumentam entre 250 mN e 1000 mN.

Cargas mais altas podem levar a deformacdes de pico além do limite superelastico,
gerando discordancias e reduzindo a probabilidade de reversdao completa da martensita para a
fase austenita ap6s remocao da carga aplicada (WOOD & CLYNE, 2006), o que explica a leve
reducdo nos valores entre 100 mN e 250 mN. O aumento nos valores da superelasticidade
quando a carga aplicada varia entre 250 mN e 1000 mN, pode estar associado a menor tensao
gerada e a compatibilidade de deformac&o nos limites dos grdos (HUANG et. al., 2016).

Figura 21: Superelasticidade em funcdo da carga aplicada.
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Fonte: Proprio autor.
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Posteriormente a Figura 22 mostra a evolugédo da profundidade remanescente em funcéo
da carga aplicada. Verifica-se que ocorre um aumento na profundidade remanescente & medida
que a carga aplicada aumenta. O aumento da profundidade remanescente com a elevacéo da
carga aplicada pode ser atribuido a deformacéo plastica e/ou martensita retida, uma vez que o
aumento da carga de indentacdo (usando indentadores de ponta piramidal) podem provocar
(abaixo da ponta) deformacdes e gradientes de deformacdes cada vez mais elevados que ndo
podem ser acomodados apenas pela transformacdo martensitica induzida por tensdo, mas é

requerida uma deformacéo plastica adicional (PFETZING-MICKLICH et. al., 2010).

Figura 22:Profundidade remanescente em funcéo da carga aplicada.
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Fonte: Proprio autor.

4.3. Influéncia da velocidade de indentacdo na superelasticidade e na profundidade

residual.

Para verificarmos a influéncia da velocidade de indentagdo na profundidade
remanescente e superelasticidade, foram realizadas indentacbes com velocidades de 0,1332
mN/s, 6,6620 mN/s e 13,3240 mN/s para os ensaios do tipo carregamento-descarregamento.

Para cada velocidade foram realizadas indentac6es com carga maxima aplicada de 100 mN.

As Figuras 23 e 24, apresentadas adiante, representam a influéncia da velocidade de
indentacdo na superelasticidade e na profundidade remanescente, respectivamente. Verifica-se
que o aumento da velocidade de indentacdo provoca uma reducdo nos valores da

superelasticidade e uma elevacdo nos valores de profundidade remanescente. De acordo com
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Nemat-Nasser & Choi (2005) a tens&o de transicao e a tensdo de escoamento da fase austenita
aumentam com o aumento da taxa de deformagéo e, eventualmente, atingem um valor comum
a uma taxa de deformacao critica dentro da faixa de temperatura superelastica. Ainda segundo
0s autores, para taxas de deformacdo abaixo da critica, a martensita induzida por tensdo é
formada, enquanto a deformacéo por escorregamento induzida por discordancias ocorre em
taxas de deformagéo acima do nivel critico. Desta forma, o aumento da profundidade residual
e a reducdo da superelasticidade com o aumento da taxa de indentacdo indicam que esta

prevalecendo a deformacéo por escorregamento induzido por discordancias na fase austenita.

Figura 23:Profundidade remanescente em funcdo da velocidade de indentacéo.
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Figura 24: Superelasticidade em funcédo da velocidade de indentacéo.
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4.4. Influéncia do nuamero de ciclos na superelasticidade e na profundidade

residual.

A Figura 25, evidenciada a seguir, mostra as curvas de indentacdo para 6 ciclos de
carregamento-descarregamento. Em cada ciclo, a carga comecou de zero a um maximo de 100
mN, o que foi constante para todos os ciclos. As taxas de carregamento aplicada foi de 13,32
mN/s. Verifica-se um ligeiro aumento na profundidade maxima de indentagdo com o aumento
do namero de ciclos. Além disso, foi observado que a drea méxima de histerese foi maior no

primeiro ciclo, enquanto o ultimo ciclo indicou uma menor energia de dissipacao.
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Figura 25: Curva tipica carga-profundidade ensaio indentagéo instrumentada para 6 ciclos de carregamento e

descarregamento.
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As Figuras 26 e 27, expressas seguidamente, representam a influéncia do numero de
ciclos de carregamento-descarregamento na profundidade remanescente e na superelasticidade,
respectivamente. Observa-se que o aumento do numero de ciclos de carregamento e
descarregamento provoca uma reducgdo nos valores da superelasticidade e uma elevagdo nos
valores de profundidade remanescente. Amani et. al. (2013) observaram um aumento da
profundidade residual com o aumento do nimero de ciclos tendendo a um valor limite apds o

6° ciclo de carregamento-descarregamento.
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Figura 26: Profundidade remanescente em funcdo do nimero de ciclos.
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Figura 27: Superelasticidade em fungdo do nimero de ciclos.
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CAPITULO V

5. CONCLUSOES

A liga Cu-Al-Be-Nb-Ni apresentou um comportamento anisotrépico para suas
propriedades mecanicas em funcdo da direcéo de solidificacao.

Verificou-se que a superelasticidade aumenta para angulos entre a aplicacdo da carga e
a direcdo de solidificacdo variando no intervalo 0° - 60° e diminui quando o angulo varia
entre 60° - 90°, sendo 0 menor valor de superelasticidade obtido para dire¢do 90° SD.
Jad a profundidade remanescente apresentou um comportamento contrario ao
apresentado pela superelasticidade.

O comportamento do mddulo de elasticidade em relacdo a direcdo de solidificacdo é
similar ao apresentado pela superelasticidade, sendo o menor valor do modulo de
elasticidade obtido pela diregéo 0° SD.

A dureza DHV1 aumentou para angulos entre a aplicacdo da carga e a direcdo de
solidificacdo variando no intervalo 0° - 30° e diminui quando o angulo varia entre 30° -
90°.

A superelasticidade diminui com o aumento da velocidade de indentagdo e com o
aumento do numero de ciclos.

A profundidade remanescente aumenta com o aumento da velocidade de indentacéo e
com o aumento do nimero de ciclos.

Verificou-se que ocorre um aumento na profundidade remanescente a medida que a
carga aplicada aumenta.

Observou-se que a superelasticidade é quase independente da magnitude da carga
aplicada, ocorrendo apenas uma leve variagdo nos valores médios da superelasticidade

em funcéo da carga.
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